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Z4.JUII1967 



L»OBSA]^ la ftwl0 (frimlapeieh) 



jLmrtiidnag 



Die Torllegfiid* BrfiiiduMg b«trixf t ein Verf etawn «ur 
BerBteUung i»u«r Iar>Btoffe. die durcb Yereinigung aweier 
Ttr1>indui%«a oeWLldet y«rd»ii, welohB entwedtr oolbat f arb- 
itoffe pdBr AttBgimgBprodijktB Xttr Parbatoffe slnd, mittela 
•liwr kovalontott aiadimg. DaduroU wBisen die neuen Farbetoffe 
Tortellt «ttf , dlt la 2ttB««ie»liaBg alt !!»•« alenlioli erMhten 
NolBtaiUrgeidoM ttBliea. 

filBBt YwbBtoffB Iiabea dlt folftadB •UgBa»in«i» lorael; 

r ? 

x.i-oi^.(oia),-oig-«-i U) 



- 2 - 



«d . «dwJ-» 0 ♦ w#«»t.ii. 

^uTfrnlirpn l-onl««iia«e dtr Mono- Poly»ydrPxy- 

aiyl- u»d d.» Mono- iwA Folyi«i«»alJsyW»rlTete If ^ 
etoff* (A). 

»• rartetof f f !lf r For*»X (A) f Pl»en4« Wf*" 



jj^^^Ma-?- (J) 

rOTMl 

•"''^oii2-(oai),r«>2-^ 

od«r der f orael 

wiirin S uad • di« obw imfgrt-w »adoutuiMl ba*«. 8" 
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-4„«T. TarDiailung der allgemelneii Pormel 
b) iS8 wird von olner TerDXHa««» 

.UBg.«-ng». worm Z.Z'^^ "^^^^^^'^^ 
deutUBg imbon. dl. Mt «ln- niuaogm-llcan der Por«el 



X - OH2 - (OHB). - 



- X (♦) 



Xor««ld kond«..d«t «nd aBaohli-»..«d df 8«lf ona«ld- 
ru^toneu d.r «)i.lta«.n Produlct. hydrolylert verden. 
o) BB irird vo» .in- Wftiaogeiuataa d.r lormi 

80^-»" <5) 



1 - St 
t 

Q 
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worm «% « ««d K dl. ob-« «^gab«i. Bedeutui^ l^*!*^ und 
Q .m Hiaog.naton. wl. Oblor Oder Bro.. bedeuft. kon- 
d«n.ltrt wlrd. ■acb d.r Konden.atlon wlrd das Halogen- 
atoa Q duroh Dtaet.ung It .in.- A«ln dar allgemalnjn 
ronal 

worm B5 am. nladrlg. AlkyX- b«w. mo«yallcylgr«ppa odar 
•Ina Xatta 

m vlohar Ha upd H5 gleloh odar T.rBohieden oeln Mnnen. 

nnd Halogan. aln nladriga. Alkyl- baw. Uydroxyradlkal. 

Aoatyl odar «alla aina. Hotarocyclue e.ln icOnnen. und n 

ama Sanaa Zahl awiaohan 2 und einachlie.Blich 6 bedeu- 
tan. aubatltttlart, anaohllaaaand wardan dia Bulfoi^d- 
fodcUonaa dar aAaltanan Prodnkta Hydrolyalart. ^ dla 
LSsliobkait dar farbatefta In'Waaaar und dla Attlp^%&t 
daraalban fUr Taraohladana faaam au TarbaoBem. Mnnan 
dla arbaltonan ¥arbatoff a nooh baotlantan Iftwandliqsgan 
untanrorran wardan. wio a.B^)QuartaMl8larung dax- nr- 
,;artlaglleh vorhandanan odar In Tarlauf dar Baalrtlona aln- 
gafpkrtan tartltean Anlnofunlrtlonani an dltaas Zw^ok wordan 



BAD 0FVQ1NAL 

0098A5/1699 



- 5 - 1569820 



dl. mbtof f i» iOAloUT Wlw dureh U»B.t8«iMJ It 
•i»«m «l.drl«« AU.ylJmlog.«id odtr ixylh1og.iild odT 
•mem »loXkyl-»afat in eUwrn quartinitew fwbstott 
ttl>.r«emrt. Wr den fall, d— die (Juartemieierung .it 
•iM. eliphatteoton extranuoleeren lldn durohf eJUUrt 
iAf4. tritt keine Xndeniag der ureprOagUoben latbe der 
Auegengeeubeten. ein. In Oegeneate dwu kOnnen in be- 
stinnten mien arenatieohe inim eine JUiderung der urw 
•pxttngliohen »«rbe bervoi-rufen^Wwandlung elnea P«rb- 
atoffee genMa der JirfiMttng in eina Mener oder PolyhydJroxy- 
aUylTerblndung durch Ktondeneation einer Oder aebrerer 
priniirer oder oekandarer Aainogruppen dea^elben jdt einen 
Halogeneubetitutioneprodwkt einea aliphatlaohen Kono- 
oder Polyalkobola. 

r)n».«idkuig einea farbatoffee genttaa der Brfindung in eine 
Mono- Oder Polyaninoolkylverbindung durch Kondeneation einer 
Oder nebrerer aekundttrer Andnogruppen einee yarbstoffea der 
PozMl CA) nit einen printeen oder eekundttren Monobalogen- 
alkgrlaaine der Ponwl 

worin X und n die oben angegebene Bedeutung baben und ein 
idedrigee Albylraditol bedeutet oder nit einen tertiftren Anin 
der fomol 
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Bel dfeen AlHylleruBg'* dor farb-toff vlrd Ver- 

tlefttng d«r f •rtoianoe •r»i«lt» 

we RirbBtoffe ge-Kee vorllegender Brflnflui^ Mmien vor- 
teimamnitiM fUr eine «ro..e Aatdkl iaduetriller Ytwih 
daBgeinre<Ace Amendnag fiii««i. «!• Iwti""*™'*'^'' 
inebeeondere «uii Wrben Ten Keretiufaaem. Bin beeoaders Inter- 
eeeantea Verwenduagegablet let Ihra Verwendung aur Fttrbiag 
Ton Haaren* 

Se let toekaimt, daaa die Teotaik dee Pttrbena ▼eraohle- 
dener aynthatlaoher und nattirlloher Faaern darauf bairuht. daaa 
alne mebr odar wenlgar groaae Anaahl Ton Blnaalfarbetoff en in 
Miaobttng verwendet wlrd. Bel Verwendung dleaer Miachungen 
treten 1« Verlauf dea mbana aehr oft adbwar Ibabare Probleme 
«if , in beaoBderan «aa die ttberalnatmiung der Af flnitwen 
der gleloba^ltlg Tewendeten Itobatofta betrl«t, aoifle be- 
attglloh der tlberelnatlMwng der lufalehgeaohwlndlgkelt der 
Farbatoffe auf die Fnaem und die Waaohfaatltftalt. Bel der 
verwendung der Mieohungen ergeben alob oft BotaHerlgkelten 
aowohl hinaliihtllch der Bereltung der Mieohungen ale aucb 
ibrer Anwendung. ML e Verwendung der farbatoffe genHaa der 
Brflndung Ittat nun dleaea Problen aun Tell, da eln elnalger 
rarbatoff die parbaelgenaebaften von swal farbatotfan aufweiat 
dla Itan ala Auagngaprodtilcta dlentan« 

Aoaaarda* walaea •U f airbatoff • gaalaa der Brflndung 
Mob alnan baaobtaMwartan Vortell gegeallbar dan aogaaanntea 

BAD OP-QJNAL 

00984S/1699 



1569820 



- e - 

ni.p«T»loii«fa»b»toffen «af » di« Mb Jetat fUr das Pttrben 
Toa Hurra vanrandat warAea. 

80 %nix*« bat den aaoh d«m s«geiMttrtts«n Stand der Taoli- 
nlk Tarwand,atan Haarfarban Tareuoht, ala Orundfarbatoffa se- 
mlnaaa alt Blralrtfapbatoff an Sarlvata daa Hltro-p*pbaiiylan- 
diaaina, fernep fUr WoUa In ttbllobar Walaa but Verwendung 
galangendt farbatoffe uud eogenaimte DiajperalonafarbBtoffe, 
su varwanden. Die IfrgebnlBse alt dleaen Parbstoffen blieben 
laaer sLttelBttBalg, da den Farbstoffan dier Afflnlt&t fUr 
daa Karatln aangelt (Haarfttrbung) und die mlt dleaen Farb- 
Btoffm eraialten Fttrbungan nur eina gerlnge WaBchfeatlglceit 
Bufwaiaan. 

a 

Be wurde nun gefunden* dasa die erflndungageioiisaeTi Farb*- 
BtoffSy vezm ele an Stella der Siaperaloziafarbatoffe zur An- 
wendung gelangeiit aowohl blnalchtlioli der Waachfeatigkelt 
ala auoh hinalchtliota der Afflnit&t Vortelle zelgen. 

Sleae ^eiohes Tortt lie der beaaeren Waaohfe8tlgk«lt und 

Afflnlttt finden eioh auoh dacut wexm die Anwendung der farb- 

atoff e geaWt der Vrfiiidung alt * der Amrendung tou Sieper- 

Bionsfarbatoffen in acgemart einee Leeungaslttela, wie Butylen- 
glykol Oder Benaylalkoholt Yergliohen verdan. 

Sie farbatoffe gemttaa Torllegender lirfi^ung erbrlngen 

auoli eine Eeihe von Vorteilen* die lait den betr&chtliob er-- 

hlfhten Molekillargevieht is Zuearaenhang ateben. 

Bel der f&rbung von Haaren komiat ea bUufig Yort daaa die 

Haare' aut einem Tell Ibrer Lfinge bereita teilweioe entfiirbt 
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.iBd. B.1. Wrb.n a.x«rtig.r Bind »wi Arten von Paaem 

Torh««d«. die, TO. Bt«dpu«lrt d« AfflBitttt dee Farbetoffee 
m Deldt Tile «». betretiHtet. l««r ei« .<Awieri«.e ProWe« 
dereteUen. tt.iw. beellglloh der Beiekttrlittt. 

Bin beeooderer ▼orteil beeteht darln. daee die Verwei.. 
(ta^ dW rarbetoffe g«rtto. TorUeg«ader Itrfiiidung ein. 
eltiolaileeige Vertellmig der Fflrbung herbeifilbrt. Bieae 
Blgeiiaotaaft kann «lt dea betrHohtXlol. erhtthten Molekular- 
gMdoUt uBd Mt der Termaderung 4er Penetration dee ent- 
ftobten telle, der aaa^a. der -ebr l^ldht elt den Ublioben 
farbetoffen gefiirbt werden l«n«. la 2ueaan.nl»ang gebraoht 
warden. 

Attf die glelobe Welae wie oben angefUhrt, kann ein 
ParaHelfall auftreten bel Haaren, die vorJier olner Dauer- 
VAlXbebandlnitg unterworf en wurden. Auob In dieaen Pall 
eind. wle i» f all der PUrbung. awei Partlen vorhanden - 
eine, die birelta dauergewellt let und elne andere. an der 
Varael der dlo nooh In Hirer natilrllohen Porm vor- 

Uegtt die eVeteie Partle let waaentlioH leloliter au fto- 
ben ale die ;«^^ita, wobel eine nlob* alnheltllohe parbmig 
enteteben kann! Bin Yorteil der Parbetoffe genftea der vor- 
llogenden Brfindung arglbt eloh aleo auob aue der lataacbe. 
daee ale geeignet olnd auf eoloben Haaren eine elnheltUbbe 

Vttrbiing an arslelen* 

Ba.mxd^ forner bepbaehtet. daee dieee Parbetoffe fUr 
den laU Ptebemaelir etark entftebter Haare aete gUnatlg 

BAD ORtOiNAL 

0 0984S/1699 



1519820 

10 - 



•lad, •!« Wll *•» ia *•» Torkoiii*, uad 

feel dM gBmilgf IrgtfeiAiw anielt wurden. 

JA» Iwbttom «■ polyfumctloiwlieii Y«rlii»diiii0eB 
bletea Tlel« WJglioUctltan fUr Beaktlonen, Varnetauflg uad 
Kondenaation und kllnnea in ditaea Pall wartvolle Zw^aohea- 
prodttkta bai dar Byathaaa bllden. 

Sla ▼orlitganda Brfindung batxlfft waiters oin ?erf ah- 
raa ana Illrbaa wa Baaraa, daa daria beateW. daaa die Haare 
ait elaar Toraagawlaa 0,1 ma 3j5 naaaarigea Mauag wenigateaa 
aiaea larbatof f aa dar Voxnel (A) 



» - * - - (OHB), - CHg - B - Z 



ik) 



eiaea Addltianaaalata alt Biarea, elnea quarternarea Aaaonium- 
aalaas. ainaa Bbao- Oder Polybydroxyalkylderivatea baw. elnea 
MOao- Oder folj aalaoalltyldarivatea elnee aolebaa larbatoffea, 
ait oiaaa jtH-Wert voa 4 bia 10, iaabeaondera 5 bia 9, .i»- 
pragniart, 5 bia 30 Hlautaa lang bei 15 bis 35®0 einwirkan 
gelaaaea, aodana geapttlt, gawaaohea and gatroolpi^t warden. 

Die Torliegenda Brfindung betrifft auaaerden ain Hittel 
Bur Dnroi^flUmuig dee ?erf ahreaa aua Mrbaa von Earatinfaaara 
Insbaaon&are voa Baaraa, daa ana elaar wtoaarigea Xittaung 
waalgataaa aiaea Varbatoma dar aUisaaaiaea PoraalW, eiaea 
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Btoffes teeteht. 

D«a Mlttel gemtts. vorliagendor Erf indux« 1^ 

echisden. Zu8«.e. wi. el. la d.r .eclmllc des PUrbena rou 
KetatHtfaaeni ttmoU siM. eathalten. wie ^.B, orga^aohe 
I.«aungondttel. Verdiclcungamittel , Het^ndttel und Peatigor. 
Me Kon^entratlon an mbetomn gaiaaaa der vorliegonden 
Brfindung W 3e nach dem V.rwandunga.weck variler* .orden. 
doch aoll Bio vo«ugaweiaa a«iachen 0.1 «M 35i ll«sen. 
Weitera feaim dao mttol auaaar flinem der lOaliohen 

^rbatof f 3 geuiaaa der lirf Indung aucix nooh andere Maliche 
Farbatoffe gemaaa der Erfindunc oder auch andere bekaimte 
„nd lUr die partiung iroa Keratiirfaoom verKcndbaro Farbatoffe 
enthaltea, i.ie «.B. Jiitrofarbatoffe ««d ihre Subatitutiona.. 
produkte, ABofarbatoffe und Anthraoblnonf arbatof £o . 

Der pH-tfert dea erf indungegemaaaen Mlttela aoU ♦ bia 
10, voraugBwelae 6 bi8 9t »>e*ra6en. 

Zur nmxeren Brlftuterung dea Oogenatandea der vorliegen» 
den Brfinduns v^erden Ib f olgenden mehxere Mafiaamngaforaen 
deraelben an HKid von Beiapielen beachrle^en. 
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B«l»pi«l« lund2: H«r«t«nung von B,M'-Di- 
^-mtro-i-odno-vlMnylT-tetrainthyleiidlaidii und I.H'-Di- 
l2-idtro-4-^la-(fl-l»y4roxyllthyl)-aiiii\^-ph«Byli-'*«*«'«"«*>»S*«*" 
dlMdn 



IH-OOOHj HH-OOOBj 



Br(CH2)4Br 
SHF 



IH-OOCH, HH-COOH3 



^ - OH2 - OHg - CH2 - CEj - 
BO2 

IH2 ™2 
1^,0, 



HOo Ho 80. 



.IO2 BrOH2CH20H 
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HI - OH2 r.OHg - OH2 - - ra 

BKISPiBL 2 

B e 1 B p i • 1 1» HerBtellung >oa I,H'^Dl-ZS-n"ro- 

1. Btiif : HerBtellung von l-Beii«ol8ulfonylai«lnp-2-nitro-4- 

aoetandaobensol . 
Bleaea Produkt wlrd In ttbHoher WbIbb 4uroli TtoBetaung von 
BenaolBulfoohloplA nit l-JUntno-2-nltrD-4-aoetaiidnol)enaol In 
Fyrldin horgeatellt. Haoh den UnkriatalllBleren aua Alkohol 
acbailBt ea bei i99°C. 

2. Stttfe; Hersteilung von H.H'-Dl-ZSenaolaulfonylJ-H.HV-dl- 

2?-'«tiL*«o-4-ao«tanlno-plienya7-*«"''«««**>yl«'**^*°*'^ 
Mm l»Bt 670 g (2 Mol) l-BenB(^l8ttlfonylanlno-2-nitro-4-aoet- 
nlaobwDsol in 2 I MnBthyUoinanldr *b» Torlier auf 12p**C or- 
liltBt wurde. WShrond die Zenperatur auf 120**0 gehalten wlrd, 

fUgt nan bu der Reaktionaaiaohung 318 g (3 Mol) waaaerflrelea 

. tropfenielaB 3 ,^ 
latriunoarbonat und anaohlieaaendA79 om' (1,5 MolJ 1,4-TO.- 

broBbutan hinzu. Haoh zwelBtUndlgen Erhitaen Wlhlt man ab, 

verdttnnt alt der Ittnf f aoben Kenge Waaaer und flltrlert dap: 

Bohprodukt ab. 
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laoh dem Waachen daa BohprodiUrtea Bit 2 1 aiedender Eaalg- 

aaura wrden 694 8 H.I»-l>l.Z:Beii»ol8ulfoiiyj7-H.H*-.dl-Z?-«i*w»- 
«n.piiBny^-tatraBethymidiaiiln duroh Aboaugen gewon- 

nan, daa faat rein lat and untar Zeraetaung Dai 296°0 achailat. 

5. stufa t Haratallung ran l,M«-Di-^-nitJPB-4-aaino-phaJiy^»- 

ta-tranetkiylandianln 
In 2435 o»' kona. SohwefaleMure warden bel elner leinperatur 

Ton 0 bla 10°G naoh and naoli unter BUhren 696 g (0,95 Mol) 
1,1' -m-^enaolBUlf onyl7-H,H' -dl-^-nltro-4-aoet aBilno-phenya7- 
tetraaetltylendlaBln elngetragen. Sanaoh iiird die Reaktiona-^ 
Bdaohung 2 Stunden bel Baumtaaqparatur ateban gelaaaan und an- 
adbllaaaand warden voralchtlg 4850 oa? Blawaaaar augefUgt; 
wobel die lemperatur 95°0 nloht ttberaohrelten dar£. Dabal 
fdllt daa ll,]l*-Dl-^-nitro-4-acetanlno-0ieny37-*s*'f»°'8**Vl8a- 
dlanln aua. Meaea Frodukt wird nicht laoXiert, aondern ala 
Suepenalon iii ▼erdUnntor Sohwefeieaure 3 Stuiden Vi£ einem 
aledenden Wasaerbad erhltat und nacb den AbkUhlen abgeaaugt. 
Saa in Joxm daa Sulfatea vorllegende Produkt erglbt naob 
Bebandam Bit alnar inaonlaklOaung 283 g H,H'-l)l-i^?-nl*ro-4- 
aalno-plieiqr37--katraBBtb7lendlaBiln, daa naob dea Uakrlatalll- 
aleren sua Hltrobanaol und Trooknen In ValcuuB bel lOO'^O alnen 
BobMlapuaikt yoB 240^0 aofwalat. 
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Analyee 


. bereohhiat fUr 
Cl6»20"6<>4 


gefundvn 


c ?t 
B 

B* 


53.33 
5.56 
23.33 


53.45-53.45 
5,41 - 5,43 
23,46 - 23,21 . 



B • 1 B P 1 • 1 2» 

4. stufe i HexBtellung d.. H.B'-»l-(2-«ltro-4-/Pl«-(l^-l>y4ri«y- 

ttthyl)-aiBtni7-pbeivl|-*«*'««**»yl**^*^'* V 
250 « (0,7 Mol) B,B'-l)l-Z5-nltro-4--iano-ph.«va7-t«t'«"*»»3^1^^ 
«i.«lii«TAen idLt 1 kg (5,6 Mol) ltlvl«n«lykolbro-hydrln 70)Hg, 
250 0.5 W«ee*r, 250 Ithanol und 2e0 g (2.8 Mol) Calol««- 
oarbonkt 2 Stundwi auf .l.d.iid.n WaeB.rtad .rhit.t. Haoh 

d«m Alfltaia«Ii i»lrd dl« R«tttloiisia.oliuiig i» 2,5 I 4ii-SBl«llure . 
gegoiMii, auf 0» eligawmit luid dM .rluilteB. Prodnkt, da. al. 
Uioblorhydrat irorllagt, abgeaaugt. Sle.e» Wohlorlvdrat^^ •rglbt 
MOh dam Behandaln idi A-onlak 285 « I,■•-nl-i2-«lt^p^-ZPl•- 
( l»-l>ydroW«l>yl ) -4-aaln^-piiaiVll-t»t»«««**Vl«^^^ 
aaoh de. U«kri8talUBl.r.n bub •Iner MlBoliung ™ MetHyUBobutyl 
IwtOA/ithylallcohol bel 144°C BchaillBt. 
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Analyse 


bereohnet fUr 


gefunden 






C 


53,75 


53,61 53,76 




6,71 


6,91 - 6,71 




15,67 


15,53 - 15,59 



Belsplal* 3 und 4: Herstellung von H,N*-])i- 
/^^nltvcA^BOino-'iftMnyiy-AthylBnltaaln unA von H,H*-Dl-^2- 
nltro>4-Z^ia-( ii-hydrozyttthyl ) -aaim^-pheiiyl} athylendiaBln 
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B£ISFISL 3 




Bei spi el 5^Her8teUttI»g▼oJ^l(rlI•-3M.--^^ 
^ nft»phanyj7-atlMrlBnaiaiiiln. 

1. stufe : Heratelluag von l^fjI-^^Bolfav^^ 

lrthyij7-amiiioJ-2-nitror4taa«t^^^ : 
Nan trfigt 234.5 « (0,7 Mol) i-Ben»oiBiiif6i«5rlaiBino-2-aitro-4- 
aoetaainobenBOl unter Rtthpen tn 1250 pa? Waaeer «ltt, den vor- 
her 39,2 g (0,7 Mol) Kalk augeaetat wirdep^ iMotoleaam^ 
wlrd nooh 5 Btunden welter gerUhjrt, aodann die Oaloiuwrerbia- 
dung abgeijaugt und bei 50*0 im Vakuum getrooknet . 
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91« M •rli«lt«n« Caloltt«f«rMiiduii« ulid in 1200 <»' 3)1- 
MtlvlfomlA, wlohee ▼ortwr wrf tUM Bl«d«iiden WasBerbad 
•rhltat mipdo, In Lttaung gabrapht. tinter baftlgan BUbren 
wardan ao ra-ob ala »5gllob 263 g (1.4 Hoi) l,2-3)ibromatban 
blnaugalUgt und dla HaaktionaiiiBohung noob 2 Stundan aitf dan 
•ladandan Vaaaarbad balaaaan. Haob dan AbWblan und Zuaata yon 
2 1 Vaaaar wardan 290 g l-{(H-Banaolaulfonyl)-/?-(fl-^ronlltbyl}7- 
MlaoJ-2-nitro-4-Boatai»inoban»ol ^gaaauCt. Zur Bntfamung dea 
raatlioban Auagangaproduktaa vlrd daa gawonnina Produlrt alt 
2n-latrlunoarbonatl»aung und dMin m±X Waaaar gawaaoban und ga- 
trooknat. laob MkriataUlaiaran ana BaalgaHura aobollat aa 
bal 155®0. 



Analyaa 


beracbnat fUr 


gafundan 


°16"l6 ^ 






43.43 


43,65 - 43,64 




3,61 


3,72 - 3,59 




9.90 


9,76- 9.50 



Barataimng ran I,««-»l-/Eanaplattlfoay;^-». 

/?-nitro-4-aacrtaui&o-pbanarj7*'*^^^*'^^*"'^ 
50,25 f (0,15 Mol) i-Ban«olattUoiarUiano-2-nltPO-4-aoatanlno- 
banaol vyxdan %n 450 on' Wnatbylfornanid, walobaa vorbar auf 
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,000 ..Mt.t wurd.. g.l».t. D-n w.rd.n 23.85 g ^'^'""^ ^ 

l-C(M.B«.oX-ulfonyl)./3l.(«-broiaithyl}7---iH-2^^ 
«,l«bb.n.oi hln.«g.fU«t. Die Beaktlon.«lBpbi»«g iflr* 3 8tu«d«n 
^ 120«0 Thlft. ««bh.r abg.kmat und la 2 1 Bl8waM« 
go-a. nan .««t ab. wHaoht It n.Hatriu«,«rbon.tl5Bung . ^ 

«i.ohil...«id «lt W-Mr «-d *rmt 64 g Bohprodukt. da. n«.b 
A. Wtoi.tau.i«« •» •inarm.Phuiig li..lg-lur.Awr ««4 
danabh idt HaaigaKur. 40 « p»«iaoh ralaa. -»-ZPt«»ol- 

•rgtbt. wal0ba» bal 2480c BobMl«*« . 
ii. atufa . Earamiung Toa ■.l.-ni-Z?-»i*«»-^«^'*'^^r 
Itbylaadlaata 

Itaa Wat 62,64 • (0,09 Mol) I,I«-Dl-Z5ea.ol.ulfoajrj7-H.»'-d^- 
i?.aitro.4-«»tt-lao.0i.»ya7-*tbyl«dl^^ bol oiaar T.ap*ratttr 
v<m 25*0 la 250 01? koaa. BobvoflaHuro. Wt BoaktioaB-loohuag 
« 8twi4« bat dlaaar f aapontitf bolaaaaai aaobhar wardaa 
^p^oMif 500 ^ ««f...%.t. i»Pb.l dl. t«ttw»*ur 

95O0 ttoM ttbaraohraitam darf. «.f*H«aa ar«gar«%# 

-J)l-^-alt«o-4.ao.taalno-pl».ivj7«*tbyln»dia«in 1^ 
l.oll.rt, aondora dla Buapaaaioa ia vardtoalar Botaiofelatlttro 
I 5 Stuadta laag auf aladaadwi Vaaaorbiid arhitati HaoK doa 

AbkOblaa wird daa arhaltaa. Produkt. walobta la fbxa daa galb 
gaftebtaa Bulfataa ▼opUegt. abgaaaugt. Waaaa Bulfit ar«tb* 
' mmA da. Bahaadala ait Aaaoalak 28 g I,H'-Di-Z?-«ltxo-4-aalao- 
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ph««yj7-"»Vl«a4i«»ia» weXohea naoh dem UakriBtalliBieren 
auB IltrobBMol vaA TroeknenUi Vakutm bel 100°0 Blnea 
SohBtlBinukt Ton 235^0 mtf waist. 



Analysa 


baraehnet flir 


gafuaden 








S0,60 


50,40 - 50,50 




4.82 


4,96.- 4,85 




19.28 


19,47 - 19,33 



B a 1 a p i a 1 4i 
4. BtuiTa i Baratallung ▼on I,H'-l>l-|2-iiitro-4-ZPl8-(B-hydroxy- 

ttttajrD-anli^-ptaanylJ-tttbylandlainin 
Men arldtst 3,2 s (0,01 Mbl) H,H*-Di-25f-nltro-4-aMno-ph«iyl7- 
llthylandlaiBin ait 14,3 8 ( 0,08 Mol) TO^igan Xtbylentaykol- 
broAhydzln, dan 3 f Vaaaar, 3 on' Alkohol und 4 g (0,04 Mol) 
Oalaiiaoarboaat ■ogaaatat vurdan, 2 Btundan rvl ai&an aladendan 
VUaaxM. Blaiattf Wivd Ua Baaktionaalaehtmg abgakOhlt und 
in 30 on' Sn-8alsalura« waloha pit ainar Bla-XbobaBlB-Mlaohuiig 
gaktthlt vurda, alagatragan. Burob Filtrlaran wlrd 1 g daa un- 
arwUnaolitan Oblorbydrataa antfarnt, daa Flltrat wlrd nit 
AMoniaklBattng alkallacli ganaoht und 2,5 g V,H*-Bi-^2-nltro-4-> 
ZElB-(B-bydroxylltbyl)-aalxu;/-ptaanyl[»iitbylandlaoin abgeaaugt, 

BAD OFUGINAL 

00984S/1699 



1569820 



- 21 - 



welohes nodh den UakrletalllBloreo aue jakohol/VAABW bel 
196*^0 Bchnilat . 



Analyse 


bereehnet fUr 


gefunden 






51t97 


52,17 - 52,19 


H * 




6.55 - 6,41 




16.53 


16,39 - 16,29 









B • 1 8 p i 0 1 3 und 6: Heratellung von HtH*-]}!- 
/T*zdtrd-4«-methyIaiiino-pheziyj7-*'fc^tra&etbylendlaM und dee 
letraohlorhydrates von H,N**BlB*2^dlttthylaiidno&thyj7*N,fti^ 
dl-/^-ziitro-*4<-]iethyla]nlno-idieqy^-t6tramotl^ , 



JI<80,_(^ 





IO2 0gB^S02VA 



»n luzeiabur£. 
^^'a fatentann. 
rx. 49 213- 
1965 
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HE - CHg - OHg - CHg - OHg - MH 




HBCH^ 
BBISPmi 5 



H-OH2-CH2-CH2-CH2-H "2"5 



Ol'GtL, 

' -C2H5 



IIHGB3 HHOHj 
BBISPIEL 6 

Beispiel 5s Heratellung von » ,H' -3>l-4iJ-nitro-4- 

1. Btttfe i Earatellung von H.I'-Di-^enaoleulfonjEj^H.H'-di- 

207 g (0,6 Hoi) dor ibaiuanrerbinauBg doa ].-lfBtli3rlaii^.BO»*2^ni-tro- 
4-boii80l8ttlfozqrlamiiUHl>wuiol8 (luxenburgioohe Patoaf^uaitj»Xduiig 
Ir. 49 213 - 196S) wordea in 600 on' DiattliylfotBanldy wftlcijios 
▼oriwr Mif 93>^0 exfaitBt wurde, goltfat} <wlUireBd die BsakUoiiii- 
aieobwqg bol dieaor Taaperatvir gehalton vlrd« worden tTopteaf 
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welae 37,6 o«' (0.315 Mol) 1,4-DlbroBbutan hinzugefUgt. Hach 
%(«it«r6ii 45 Mlnuten BrhltBen wird atgekUhlt; durch Abeaugen 
kOuum 170 g H,H«-I)l^i^eMoX8ulfonyi7-»»J''-*i-i^-"^*^®"l" . 
aethyleiBlno-pheayj7~^*^'*">*^^y-^*^""^^ gewoxmen werdetit 
welchea naek den UakrlBtallialeren aus Slmethylformamld bal 
24$°a Bohaii«t. 



AnalyM 1 


bareohnet fttr 


gaAuidaii 






53.88 


53.78 - 53,70 




4,79 


4,93- 4.97 




12,27 


12,45 ^ 12,40 



2. atufa i Beratallung von K,H«^Di-Z5-nitro-4-aethylaBi»o-i*ieny37 

t e t rase tloyiendi eaiii 
168 g (0,252 Moll dor la dap 1. Stufa gavonnenen Benisoleiafonyl- 
Tarbiadttiig warden la 750 ca^ aiagakUhlta kona. SeliwaralaSura 
galOat. Waan vbllatliadiga Lbaung alngatratan iat, wird dla 
RaaktioniialBcliung 24 Btuadia laag bal Rauataaparatur balaaaaa 
' und aaabhar auf 8 kg Sia gegoeaeh. 

VSaa la Form daa Sulfataa arhaltana Produkt wird idt 500 oa' 
?yridla auf alnaa aladandan Waaaarbad bahaadalt. Vaoh daa Abr- 
kttbian vird ,abf iltriart und alt Waaaar gawaaoban. HCn arb&lt 
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89 g M,H»01-^-id.tro-4-methylaiDino-phenyl7-tetram^ 

dianinv das naeh dem UsOuriBtalliaieren aue Pyridin bei 210^0 

BcbiBdlet. 

B 0 i B p 1 e 1 6t 

3> Stufe ; HerBtellung dea letraohlortaydratee von HfH^-BlB- 
^-dltttliylainlnoathyi7-^N,N*-di--^--nitro--4--methyl- 

amlno-phexiyJlT*'^^'^^^^'^^!^^^^:^^^ 
Han erhltst 95 g (0,245 Hoi) dee nach Belaplel 5f 2. Stufe 
erhaltenen SetrametliylendlaminB in 950 oa^ Chlorbeneol imter 
UttokfluBBkOhlimg. taoh tmd naoh warden 332 g (.2,45 Hoi) fi-Bi- 
ftthylamlnoiithylchlorld hlzusugefUgt; die ReaktlonBinlsehung wlrd 
veltaro 3 -8tunden unter BttckflUBBlcUhlting erhltBt» auf 0^ abge- 
fcOblt und daa Brhaltene Blohlorliydrat raaoh abgesaugt* 

BieaaB Bohprodukt vlrd nit einer auBreichenden Henge 2n"- 
BatzlunoarbonatlBBiuig verBetzt und daa gewUnaohte Frodukt mit 
Mtthyliaobutylkaton extrahiert. Bie Hethylisobutylketon^Lttaung 
wird iBit Hatrluaaulfat getrocknet und nachher das LQsungamittel 
±m Vakuum abgedampft. Bar Olige BUokstand wird in Propanol 
gelttatt naoh deoi Einleiten von gaafdmigeia Chlorwaaaeratoirf 
in dia aiagaktthltet propanoliaolia LSaung warden duroh Abaaugen 
111 ff daa Vetraotalorliydrataa von H|H*-BiB-*^-dittthylaiBinoathyl7« 
Bf I* <-di<>^-nltro-4-Jaethylaiiino-pheiv^-tetramet^ ge- 
«onnan. Baa ao erhaltane Produkt aobmilst naoh dan Umkriatalli-* 
Bieran aua einer Mieohung von JLthanolAona. Salaafture unter 
Zeraetaung bai 150^0 # 
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Analyse 


berechnet ftir 


gefundeh 

■ . - 


0 ?6 
H ?S 
H }6 


49,18 
7»38 
15^50 


49,2? - 49,20 
7,68 - 7,50 
15,14 - 15,22 



Bel spiel 7: Hersta-lui«L^pn_^N,H'-Dl-25rJiltro-4- 



NHSO 



SO, 



so 



'2-\f 




01 



> »Q2 . 

01 cl 




so, 



>C5H2-CH2-CH2-CH2-» 



11B2-0H2-0B2-8B2' 



VOc 




HOg 



ra-0H2-CH2-MH2 TO-CHg-OHg-HHg 
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ira-OHg-CHg-OHg-OHg-BH 




IH-CH2-OH2-MH2 HH-OH2-CH2-IH2 

1. Stttft ; BerateXluns von lI,M«-l)i-i5en«olBulfonyi7-M»H'-dl- 

i^-nitro-4-chlor-pheivJ^-tetraaethylendiamiii 
Man Wet 50 g (0,16 Mol) 2-Hitro-4-benaolBUlfonylaiiilno-l-ohlor- 
beneol'ln 400 cm', auf einem aledenden Waaaerbaa vorerhitatea, 
DlBethylformmid, fUgt 23,6 g (0,4 Mol) 95^igen gabrannten 
Kalk lilnsu una, wttbrand nan dia RaaktlonaniBohung auf dam 
koobandan ¥aaaerbad balttaat, tropfenwelaa 16,7 oa' (0,14 Mol) 
l,4-9i-broabutan au. Nacb 2-8tUndlgem Krhltaan und AbkUhlan 
wardan 100 on' Vaaaar hlnaugafUgt. Saaln eluer Mange von 40 g 
abgeachladana I ,B ' -W-^enaolaulf onyj7-H tH ' -di-^-nitro-4-chlor- 
phaQy37-tatraBatb9rlaiidiaaln aoballat naob dan lABkrlatalllaleren 
aua Baaigattura bat 193^0. 



Aaalyaa 


bereohnat fttr 
028"24V4^2«^2 


gafimdan 




8,25 
9,42 


8,39 - 8,49 
9,47 - 9,32 
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2. sWe 8 HerBtelluBg von M,!^-l)l-ZEonBOl8ulfonya7~»,«*■4i- 
^-nitro-4-r(fl-aIainoUthylalBino)-phenyi7-*et^anethylen- 

ctiamin 

18»3 g (0,027 Mol) H,N'-Dl-ZBenzolpxafouy27-M.H'-di-Z^-n^*'"**" 
4-dfilor-phenyi7-tetraBothylendiainln warden in 37 cm (0,44 Mol) 
auf eina Temperatur von 95°C erhltztem Athylendiamin-Monohydrat 
gelOBt . Di« HeaktionBioiachung wlrd 30 lilniften auf eluem 
dan Waaaerbad belaaaiBn, hlorauf abgekUhlt und untar. BUtarea in 
350 on' Waaoer alngetragen. Vach dam Abaattgen wi?d ntt ITaaaar 
gewaaohea und iB VakuuB getrocknet. Man arhftlt 20 g V.H'-Di- - 
^•naolaulf oriya7-H ,H • -di-^-nltro-4- ( Braalnblltlvlaa^n^P^ 
tetrainetbylendiaiiin, walohea naoh dem UBkriat^litaieren aJiia 
Propanol und Trooknen Im Vakuun bel 90^0 olnea Sclmelzpu^t 
▼on 160**C aufweiat. 



. Analyae 


beraohnet fUr 
«32«5808V2 


gafunden 


S Jt 


8,83. 


15,45 -15,60 
8,81 -> 8,93 



3. Stufa i HaratalluBg ▼on'I,H'-Si-i^-nitro-4-(fl-amlnoathyl- 
aiDlnp)-i»h9ny:^-tetriBiaathylendlaain 
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n? ff (0,161 Mol) *»r Di-beneoleulfonylverblndung genttefl 
Stuff 2 werten In 1170 cb' 48j(ig6 BronnrasaerBtof f Bftwe ein- 
getra««n und 45 Minuten unter SttokfluaakUhlung erhltst. Die 
BaaktlonamlBohuxig wlrd auf -10^0 abgekUiati sodazm warden 
1000 cm' abaol. Athylalkohol hlnzugefUgt, worauf daa In Pora 
daa Tetrabroahydrataa erhaltena Frodukt in elner Henga von 
68 g abflltrlert wird. 

Slaaaa Tatrabronhydrat llefart naob Behandlvmg nit elner 
to-Vatrlunoarbonatliiaung, Abaaugen, Vaaehen mlt Waaaer und 
frookaaa la Yakuun bai 90^0 daa H,H*-])i-/^»nitro-4-(0-aiDlno- 
llthylaalno)->plianyj7''^*^'^"'^^l"'"^*''^'^* walohaa nach dam 
tXAkrlatallleiaren aua Chlorbaneol bal 19d°C achmllzt. 



Analyaa 


berocbnet fttr 


gefunden 


°20"30^6°4 




0 H 


53,81 


54,00 - 53,92 


Hit 


6,75 


6,76 - 6,69 




25,11 


25,30 - 25,98 



Balaplal 8iind9t Ueratellung von I(,N'-Dl-2^- 
nltro-4-(fl-bydrosyttthyl-aalno)-phany^-tetramethylendlaBd.n 
VBd Toa V,l'-Si-^-aitro-4-(0-bydroxy&tbylanitto)-phenyj7-H,ll*- 
bis»29|-liydroaQrftthyj/-tatraaathylandiaain 
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■ ■ ■ ■ ■■' ' ', • • 
B c 1 % p i •. 1 -Su-ftHerstelluag von V^^-^-Z^-^ro^ 

4-( fl-hydrrf«»Ithylaiiiiip)-i*6ivi7-1'«*»»« """^ 
H,M«-W-/J^idtib-4-(a-hydroxyUtliylamtiM)-Fheay27-HtH'-^ 




^CH2-0H2-CH2-CH2-*I 





IH-OH2-CD2OH 





HCl 
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^CHg-CHgCH CH2-CH2OH 



SO2 



IH-OH2-OH2OB HH-OHg-OHgOH 
mSPIBL 9 

Belapiel 8: HeretellunB von H,H'-Dl-^-nttro- 

4-( fl-J>ydroxyttthylaaliio)-*heny37-*«*'*»"**Vl«.''*^""*'° 
IjStufex Heratellung yon H,H»-Dl-Z'feiiBol8ia.foiijr37-*t>*-*i- 

/y-nitro-( fl-hydroxyttthylanlno) -phejiyj^i'tetranetliylen- 

dlandn 

Ztt 468 g (7,68 Mol) ithanolaialn, walchee vorher auf 120**C er- 
M.t»t wurde, warden untax HUliran 174 g (0,256 Mol) dee nach 
dam Im vorhargahandan Balapial Stuf a I baachriabenan Verf aliren 
bargaatallten Chlordarlvataa hinaugafUgt, wobal dla Mugabe 00 
garagalt wlrd, dasa alna TanparAtur von 120 bis 130**0 anfracht 
artaaltan wlrd, da dia Baaktlon axotharn let. Bach baendigtar 
Zugaba kUblt nan dla Baaktlonaalaoliung ab und giaaat in 3 1 
Waaaar. Baa arhal tana Prrtlukt wlrd abgaaaugt, nit n^SalaaKiira 
und anachllaaaand alt Waaaar gewaaohan, aodaim bal 90°C In 
Vakuu* gatrooknat. Baoh den Unkrlatallisleran aua Bloxan und 
Srooknan in Vakuua bal 90*^0 aohnllat daa Produkt bal 165^0 • 



Bad 
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Analyse 


berieolmet fttr 
032^6®10"6^2 


gef^uiden 


Sit 


11,53 
8,79 


11,63 - n ^ei 

8,80 - 8,93 



2. Stiife i Heretelluag ▼on V(,i''7a'-/^xdtX0'AAB-hydTqxyM,th!rl^ 

Han liiBi 152 g <0,2 Mol) H,H'-Pi-ZEenBol8Ulfonyj7-*tH'-di- 

^-nitro-4-( B-liyaro»ytttliylMilno )-pheny27-*®*'""**^^*^^^ 
ziaoh und naoh unter Rtthrvn in 1500 on^ Icons. Sal8B&iur«, wolohe 
▼orher auf eine lemperatur von 85**C gebracht wrde. jABbhii<|B- 
send wlrd die BeaktioneiBiaohung auf einea siedenden Waeeerbad 
45 Minuten lang erUtst, dann auf -10^0 abgekiUilt und das in 
Forn dea OUorhydratea erhaltena Produkte abfiltriert Sleaee 
Obloriiydrat argibt naoh dea Betaandeln nit Amnionialc 68 g If,B**; 
9i<-^-nitro-4-<8-lvdxoxyMtliylaiidno)-phenyj7-'fco^'Bmetta^ 
tjelbhev naoh dem TMhriatalllaieren aua Bitrobenaol und; f roeltpan 
ia Vakuua bal '210^0 aohailat. 



: Analyse 


bereohnet fiir 


geftondon 






Of 


53,57 


53,67 - 55,70 


na 


«,25 


6,09 - 6tl3 


1J6 


18,75 


18,70 - 18,75 
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3, BtaU t HerateUung voa H,H'-Dl-Zy-xiltro-4-(fl-Jiydroxytttlxyl- 
dlaalii 

Man arhltat 44.8 g (0,1 Mol) H,H*-Bi-Z?-ni*«>-4-(B-*»y*3roxy- 
ttthylamlno)«-plitny27-*tetranothyl6Xidlaniln und 108 g (0,8 Mol) 
Xthylenglykolbromhydrln, dem 20 ov? Wasser, 25 cm^ Xthanol 
und 40 g Galolumoarbonat fiUgeaetat wurden, 2 Stunden auf elnem 
altdandon Vaaaerbad. Haoh dera AtkUhlen und Zuaatz von 400 cm^ 
Waaeer adhaldat aich eln aahr diokflttaalgea Ol ab. Die darUber- 
atthanda vftaaarlga Phaaa wlrd abdakantlart und daa Ol in 
500 on' Ohlorororm galVat. Dla GhloroformlOaung wird aorgfUltig 
■it Waaaar gavaachan* alt Hatriunaulfat gatrocknot, flltriart, 
auf 0^ abgekUhlt und nit trookanaia ChlozvassorBtoff geaftt* 
tigt. Jhxroh Abaaugen daa erhalt enen Produktes weiden 56 g 
daasalban in Porm dee Diohlortaydratea gewonnen. Siesee SI* 
chlorbydrat ergLbt naoh den Bebandeln nit n-Natrlumoarbonat*- 
Itfeung daa I,l*«])i-^*nitro-4--(fl-*taydroxyilthylaalno)-pheny2;7- 
9$M^-^hlm^/Tt^'i^AT07qfBthf]J'-t%tTBm9th^ auerat in Form 

einea diokfXUaaigan Olaa» welohea aber leiobt aua einer Hlachung 
▼on Ohlorofor^/Metbanol kriatalliaiert. Haoh den Uakriata].li- 
aieran aua der gleioben Xiechung achnilst ea bei 108^0. 
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Analyst 


bereobnet fttr 
^'24856^6 . 


gefundeb . 


C H 


53,73 


53.77 53,77 


H Jt 


6,71 


6,68 - 6,54 


Hjt 


15,67 


15,58 ^ 15,65 



B • 1 a p i o 1 . lOt Haratellung von H,M•-W.-/I5-Ilitror 
4-( fl-Jiydro«y tttliylaiiiliio)-phehyj7-2 * ,3 * -dihydroxy-toutylen^( 1* 
dlaaln 

^rLH02 Br OHg-CHOH-CBOH^OHgBrT 

■ 01 

01 01 
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V-OH2-OHOH-CHOB-OH2-H 



.HO2 "TCI ^ 

MH-CH2-0P20H HH-OHg-OHgOH 
HI'f0B2-0HQH-0H0H-CH2-nf 

llt^»2-ail20H IH-OHg-OH^OH 

1. Stttfe i Hcratalluag Ton H,H'-W.-iiB»ii»olB«lfoiiyjl7-»»»^-**- 
^-nlt po-4-oiaor-pli«ny^-2 ' . 3 ' -dihydroaqrbtttylen- 
(l«,4')-dlaBln 

23 14 g (0,075 Nol) 2-llitro-4-l>«nBolB\ilfoiiyl«aliM)-l--oliLLorben»ol 
wcrdmi in 180 01? DlMtliylfoxMiidd s*l»Bt, w«16hes roxhw auf 
•in BifldMidta VuamrlMtd gabnoht wurda* Sann waxdan 11,2 g 
(0,18 Mol) galiranntar Xalk 95 Jftlg und anaohliaaaand, wihrand 
dla BeaktionsBlaolraag auf dan aledendan Vaaaarbad balaaaen 
wlrd, tropfanwelaa noob 16,4 g (0,066 Hoi) 1.4-SibrombutaiuUol- 
(2,3) blnsugelttgt. laob awalatUndlgaB Exbitaan wlrd abgakUblt 
und filtrlart; blerauf wardtn 60 on' Vaasar irageaetat. Bain 
Abaaug^ wardan 22 g 5,I'-ia.-^anaolBulfony37-'*f»'-*i-^-»l-*'o- 
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4-ohl6r-phenyl7-2' .J'-dlhydroxy-butylen-d • ,4' )-dlamln gewon- 
nen. welehea naoh dem OakristaUiBleren aue PropMOl l)el 160°C' 
aohnllBt. 



Asalyae 


berachnet fUr 


gefunden 


H Jt 
Bit 


7,B8 
9,00 


7,72 - 7,47 
9,02 r 8,96 



2. Sttif# » Haratallung von M,M'-l)l-^eiigol8ulfonyl7-»»W'-^^- 

£jr-iiltro-4-(8-liydroxyfitljyl-amino>-phonyjl7-'2 ' ,3 ' - 

dlhydroxybutylen-d* ,4' )-dlapln 
Oieaea Produkt wlrd duroh Kondenaatlon von XthanolaMn aiit 
»oM'-Dl-iiBeniol8ttlfo^i^-H,N«-dl-Z5-nitro-4-cWor-i»hi»xi,v37- 

2' ,3«-dlhydroxy^butylaa-(l' ,4' )*dlaidn bai IZO^C in der in 
dar 1. Stufa daa Balaplalaa 8 baachriabanan Walaa hargeatellt. 

3. Stufa r Baraiallung von I,I«-Di-/y-aitro-4-(B-liydrojQrllthyl- 

ai^no)-phany27*2* ,3'-dihydroxy-butylan-Cl' ,4* )-diamin- 
dichlorbydrat 

7,6 8 (0,01 Hoi) dar in dar vorhargehonden Stufa hergefltellten - 
T®rbindui« vardan iB 40 ob' kona. SalBattura 2 Stunden untar 
tiUokfluaakUhluiig arliitsti dla Baaktionemaohung «lrd biarauf in 
alnar Bia-XoohailaidiBohUBg abg^kdhit. Surch Abaaugan wardaa 4,$ g 
gavtUwehtaa Froduktaa iai foni daa Siohlorbardrataa gawonfian. 
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ABVliiNSUnaSBBISPIEIiB 



Beisplel XX MattDereitet eine PtebeWsung fol-. 

gender Z.asaiimenBetBuzigt 
H,JI'-Di-Z?-nltro-4-(fi-aininoathylamino)- 

pheny|7-tetrainethylendiandn-Ietrabroinhydrat o»776 

laoootylphenyl-polyttthoxyttthanol 5 g 

an-HatnumoarbonatlOBung Ms aur £rrelcbuiig 



elnsa jB-Vertea von 



7 



mt Vaaaar aaffttllan auf 100 8 

Ueae Lttaung wird auf kaatanlenbraune Uaare aufgetragen 
und 10 Hinuttn laag einwlrken galaaaent Uerauf warden die 
Haare gewaaeben und geapttlt. Han erbUt eine Varbvertlefuag 
nit elnen nabagonifarbenen^Tioletten Keflex. 

B e i a p i e 1 II: Ba vird eine Ptlrbeniaqliung folgen- 
der ZuBaBmenaetBung bergeatellt: 

I,I«-I)i-/5-nitro-4-(fl-aninoathylaaino)- « 
pheny£^-«etrametbylendiajiin-XetrabroiBbydrat 0,bl6g 

4»Iitro-3-( fi-a]ttittptttbyleinino)&dia6thylanilin ....... 0 ,046g 

Sri ton X 100 (EiitaB und Baaa) • 4 g 

2n-IatrlUBoarbonatlSBung bia but Erreicbung - 

eiaea jB-Wertea von 7 

mt Waaaar anffliUen auf 100 g 

Bieae HLacbuag wlrd auf 8tt'909( weiaae Haare aufgetragen 
uai 15 Xiasten einwirkeii gelaaaen} bierauf verden die Haare 
gewaaobea und geapttlt. Ba wlrd ein Blond nit idneB nabagoni- 
farbanen Beflez erbaiten. 

B e 1 a p 1 e 1 IIIi Ba wird eine fttrbeltfaung f olgender 
ZuaaflBanaetsung bergeatellt t > 
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Kopraf ett sttur«-»Hlth«iiolanld ... * 3 « 

BatrliuwalB 4»b Sulfates Ton alt 2 Mol Xtlqrlen;- 
oSd SSKhylenlerten laurylBllcobol (19 ^ Lauryl- _ 

•Ikohor) ' 

2-Butoxyttthaxu>l • • • • 

iBOOOtylphenyl-polyiithoxytttlianol • « » • « • • • • • 5 6 

lilji^-pfi«nyll-tfltraSMthylendiai»lii . ' * 

4-Hltro-li3-dlaaiiiobenBOl-monotttl»nolaBla ■ 
bis BUT Brrelchung slaes pH-Vertes von ............ o 

mt Waeser auffUllen auf 

Man tragt die as Miachung auf l»latlnbload en* tarbt « Haars 
auf, lilsst 15 Mlnuten einv/irken* wtt«oht, spttlt und erhait sin. 
]psrlBtttt8rglflnBsnd6s Belgs. 

' B a 1 B p 1 e l IV t Man bsrsltet Bine PtobelOBung dsr [ 
fOlgSBd<^9 SttsaaBBOBBtBuagt 

H,H»-Bi8-/B-h^droxyatliy37-K,f -dl-/J - j 
nltro-4-(l-bydro3qr«thylanilno)-plienyi/- n i; . i 

tstramethylendlBalii * • « | 

Isoootylphsayl-polytttlioxytttiiaapl ...... i .......... . 5 g \ 

2-Butoxytttbanol « j 

2n-Vatrluaoarbonatl&aung bis sur Snralohung q \ 

sinsB piB-WarteS Toa ' : j 

Kit Vaassr auf fttilsa auf • • lOQ g | 

Haa trilgt dlSBB Hlsohung auf stark aatf ttrbta aaara n|f , 
Iftsst lS Mtatttea Blinilrken, vttscht, sptat und erhMlt elneii 
platlzifarblgen Reflsx. 

B • 1 a p 1 « 1 V: Man bereitet sine PBrbeHJauag f el- 
gender ZuaaomenaetBung} 
H,H' -Bls-/2tlttthylaBlnoftthyj7-ll »H* -dl- 

il!i'-Bethyla»ino-3-nltro-plienya/-tetra- - o 7^* 

. as thy Wn4iaaiaf-letractolorhydrBt ,,,,,,.•»..«» vti^s 

■ • . - BAD OWQ>N^ 
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Isooctylphenyl«polyathoxj4thuaol •••• 5 g 

2n-NatrluBioar1)onatm8img bla zur Errelohung 

eines pH-Wertes von '»5 

Hit Wasser auffUllen auf i^.... 100 g 

Man trftgt dlese MlscHung auf zu 905^ weiase Haaro auf, 

IKsBt 15 Hlnuten einwirken, wileoht, epUlt und erhftlt eln 

hellea Violet* • 
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P a t • n t a n 8 p r tt 0 h 0 

1. t«p£«lir«» tttr Htrtttllttng n«tt«r Parbttorf* d«r •11-- 
89B«&mn Tonwl (A) . 

H H 
1 - ■ - OH2 - (OHS). - OHg - » - « 

worin 8 d« B«tt alMB Mlirof«rbataff»« B«ii»olr«lh», •lnf« 
AnthraohlnonfarbiBtof f od«r •Inei ABofarbatbffea, B Waoser- 
•toff o4«r di« liydroiarUruppr» ■ «»»»1 
0 Mi •la»«hiiMBiloh 4 btdauten •owla d«r«i Addltlon«B«l»e 
alt 8Bttr«a uad »wttraMr«i ikja©Bl«wi««a, daduroh gakeniusdloli- 
n«t, Aaaa aaa 

a) alaa VarMadm^ tf^aalaan foiaal 

mlt aiaar TarUaAiov clar foraal 

,.,>Mi-»- (2) 

^oHj - (oaat), - cHg - X 

. odar Aar f onMl 

» . I - OH- - (OHK), - CHj - X (3) 

• ■ 'I ' . 
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vorla Z uad a dlt oMg« Btdtutuag haben, Z" eln Phenyl- od.r 
Toiylpadllwl, II tin Altoll- od«r BrdalkallmetaU. X Halogen, 
S Vaasentoff oder die Hydroxylgruppe bedeuten. kondeneiert, 
aneohlleeeend die SulfonaBldflaiktioiien hydrolyeiert uad die 
erheltenen Produkte gegebenenfalla In Addltloneaalse mit 
SUtiren ttberrubrtt 

b) elne Verbindung der allgemelnen Pormel 

• (1). 

In dep Z, Z" und M die angegebene Bedeutung haben, alt 
elaea Slhalogenalkaa der Porael 



Z - CH2 - (CHB), - CH2 - X 



(4) 



in Oegenwart Ton OUethylforwuild kondeneiert, anBohUaa- 
send die 8ulf«iaiildfunktlonen hydrolyelert uiid die erha:.- 
tenen Produkte gegebenenfalla In Addltloneaalse alt SKuren 
ttberftlhrti 

o) eln Blbalogenalkan der allgeaelnen Porael 



mLt alaar Tarblndunf der allgeaelnen Porael 



• . Q ...... 

Halogen, 

in wioher Z, Z" und M dlo obige Bedeutung liab«n und Q Me 
Chlor Oder Brom, bedeutet, kondenalert, das Halogenaton Q 
duroh Reaktipn Bit einen ABdn der aligeBWinen Pormel 

wrln Bj elne nledrige Alkyl- baw* AlkoxyalkyXgruppe Oder 
elne Kette . • 

m welcher Eg und Rg gleich Oder verachieden^aoin Wnnen 
und entweder WaBserstoff, ein niedrlgoa Alkyl- Oder 

Hydroxyalkylradlkal, ein Acetylreat oder leile einoa 

Beterooyolua aeln kOnnen imd n elne ganae Zahl zwischen 

2 und elneohlleaallQb 6 bedeuten* eraetst, ansctalleaaend 

die Bulfonamldfuaktlonen bydroly alert und dl.e erhaltenen 

Produkte gegebenenfalla in Addltlonaaalae nit S&uren Uber- 

Hatxtt vorauT gewUnaolxtenfalU die vorhandenen teriiUren 

. Amlnfunktlonen der Produkte der aligeBeinen Pormel U) 

•Inea Arylnalqgenxa 
durob DtoaetBung alt einaA alederea Alkylhalogeni^/oder 
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2. W.it.r. Au«,..talt«Bg de. Yarfahreu- ge«ttaa Anapruch 1. 
daduroh g.k.x»..iohn.t. daa. «an aine odar «ahraro prl^fira 
bw. aakundlU^ A-inogruppan anthalta»d. Fartatoff dar aU- 
g.».lnan Pormel(A) duroh UB«at.u»g -it ainam halogeaaub-ti- 
tuiartwi aUph^tiachea Mono- odar Polyalkohol in Mono- od^r 
Polyhjdro«yaUyldarivata ttbarfUhrt. 

3. Waitara Auagaataltimg daa Varfabrana gamttaa Anapruoh 1. 
daduroh ,aka»«..leh».t. daa. «n aina odar" »ahr.ra aalcundar. 
i»i»ograpp» aathltand. I«hrtoffa dar allganainw. Formal (A) 
duroh ««at.«»g It; ai».. pri-lran odar aakundtoen Monohalogan- 
alkylaaia dar foraal 



- HE - (CH2)ft - X 



(8) 



vorin X Balogan. n aina ganaa Zahl ron 2 bia ainaohliaaalich 
6 uBd am niadriga. Alkylradikal odar nit aina. tartitoan 
ABdn dor ForiMl 

M - (oHg)^ - X (9) 

in walohar X und n dla oban aagagabena Badautuag habon und 
Bfi. B7 8l*i<*« varaohiadano niadriga Alkylradikala. dio 
Moh Saila aina. Hataroojoluo aain kOnnan, badautan, in 
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,«B.,rf.a. U »Uoh« KrtM <l»»rttnil.l«t. , 
«t. to.. «. 41. B.- 1« •*»" """«^" ^ * 

.o«d.r. 6 bl. 9 lupnupt-rt. 5 bl. 3Q Hl»ut.n b.i 15 bl. 
35<»0 •iwtrtta Itoet. apUlt. wiUioh* und trookii.t. 

.pruob 4. dadurob g.k«»-.icta».*. dM. •> 
ng«x LB.u»g .•nlg.t.n. .in.. f«rb.toff.. d.r 11«-l-» 
for»*l (A) .in.. Addition...!... »lt Sllur.n. .iw. quTt.*- - 
A«o«d«»Ma.... Mono- od.r Polybydro«7alkyl- 

d.rtT.t.. b.«. Mono- od.r roly-lnollgrld.riTat.. 

•ixM. .olrtwa f«b»*©«.» b.«t.bt. 

6. mtfl inll.. A-Pwol^ 5, tod^ gU.nn..i«d«.t. 
aa., lM»«%«ti<« AT 0,1 bl. 3^ b.tr*gt . . 

7. »*t.l i-ok d« ln.»»«ob.« 5 »nd 6. 4«d«r^ 
..iobn.t. d-. nooh «d.r. «...rlO.Uch. ■itrof.rb.toff.. 
l.of«b.tof f. od.r Artbr«ddni«farbrtd«. -ntbtt^ 

8. llltt*! n«ih d» An*prtloli.n 5 bi. 7, dtdurob g.l»nn- 
.tiobnit. d— d.r ja-W.rt 4 bi. 10, Tor«ig8-l- 6 bi. ^ 
b.tx««t. 
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a mtel iiaoh den Anepittoben 5 W8 8, aaduvcb gekenn- 
.elchnet. dao- •» noch weltere in der Koa.eti1c UbUche Zu- 
atttM. wie Blechetoffe. Vrdiokungsmlttel, oDertWehenaktiv 
Stoffe, Poatiger od.dgl. entliftlt. 



L*OBEAL in faria 
vertreten duroht 

Vien, an 
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